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ارزیابی کریستالی و فازی هیدرو کسی آپاتیت سنتز شده به طریق سل -ژل با نت های مختلف 02/۳* 
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نرگس وحیدی مهرجردی 


در این مطالعه با استفاده از مواد اولیه پنتا اکسید فسفر (2605) و کلسیم‌نیترات چها رآبه ( )47 ,و(و )60 و به کارگیری روش سل - 
ژل سنتز پودر هیدروکس یآیائیت با سه نسبت مولی متقاوت کلسیم به ففر ( 10/۳ معادل ۱/1, ۱/۵ و ۱/3۷ انجا مگرفته است. نتایج پراش 
پرنوی اشعه ایکس (0192 نشان می دهد که بالاترین شدت قله پراش برای فازهای هیدروکس ی آپائیت و بتا-تری کلسیم فسفات (/- 
ظ)ل) متعلق به پودر سنتز شده با نسبت ۱/۲ < /0/) می باشد. وجود این دو فاز به طور همزمان در پودر سنتز شده باعث شله تا یک 
بیوسرامیک دو فازی با قابلیت استخوان سازی مناسب ایجاد شود. با عملیات حرارتی در دمای ۱۱۰۰ درجه سانت ی گراده شدت قله‌های پراش 
فاز گٍستری کلسیم فسفات (و()و0/) در هر سه نمونه افزايش يافته و از شدت قله‌های پراش هیدروکس ی آپاتیت کاسته می شود به 
طوری که برای نمونه با 0/۳-۱/۵) فاز غالب ثاتری کلسیم فسفات خواهد بود. نتایج مشاهدات میکروسکوپ الکترونی روبشی 
(]612[۷)در بزرگنمایی بلا بحوبی فرات انو هیدروکسی آیانیت در مفیاس ۱۰ الی ۶۰۰ نانومتر را نشان داده و در بزرگنمایی پایین حوشه 
هایی از نانو ذرات مشاهده می شود. نتایج مطالعات ارزیابی زیست فعالی نشان می دهد که با افزایش نسبت ط/0/) میزان آپائیت تشکیل 


شده روی سطح افزايش می یابد که نتیجه آن زیست فعالی بالاتر بیومتریال می باشد. 
واژه‌های کلیدی میدروکسی آپاتیت؛ سل -ژل؛ کلسیناسیون - تف‌جوشی؛ ساختار فازی و میکروسکوپی؛ زیست فعالی. 


مره مالامصه 0 ۲۱ زره( آمی-5۵۱ ۵ ممتایتا۲۳۷۵ عمط 0صه افو 
۹ 2/۳ وبامز۲ ۲۷ 


1 .۱ .1۷۲ ۷0[2060120 ۷۲۰[ تقاصه۵ ۷۲۰[ 


و( 

0 ۱۶ 6۱55۱6 90۳6 ۷۱۵ وه آمنوماونه مه امه وه تام صر60ه۱ه کوز 0 عیال ما امممود۲۲0] 
۲ ۱66۵ 0۳۴ ۳ وصاعم 6 که 00 واه ۱0]06۵1 ۱۵2۵ 00 ۵۳۵ وعمام امعل مار ۵۳۵۳۱0۵0۵606 ۲۵۲ 
0۲ ۲۵۲۱۵5 0116۲6۳0۲ 6۱۳۵6 ۷۷۵۲ 5۱۵۱۵۹۱2۵0 ۷۷۵۳۵ 0۷2۲5 ۱۷۵۳۵۵۵۵۵6 یبای کنطع دز .عصمامصز واه 
5 )و4و(3 ۵0۵۱۵ 0۳00 ومرظ وتا 0ص 600 آعو-[5۵ وطاعنا 1.67 < طرم) 0۳80 1.5 < طلمن ,1.6 < 
۵ 260۱0۲۱۷۲۵۵۵۵۵06 ۳۵5۲و ۱6 ۱۱۵ ۵۷۵۵۱ کهآیادع۲ (حتلک) م۲۵00 2-۳0 ۲۱۵ .عا۱۵ ۱۱۵۵ و] ۵۲اه 
۲ ۵۲۵۵۵۵16 ۱6 ۵۳ فصبام] ۵۲۵ رطمتامعت]اععه ]۵ اتمه ون ۱۳ ۲۵۵ععهن »تعمطمرزو ۵ رگ 07 
۷۳۱3/۵۲۲۱ 0 ۲6۷۵۵ ۱۱۵9۱۵۵۵6 ون ۵6 نی امامت ۷۱۵۲0۹ ۵/۸<1۰6۰ ۷۷۱۵۱ 5۳۲۱۵۱6۹۱260 
۵ 0 که وه کصممع ۵9 ۱0۷ ۵6 ۰۳۱۳۵۱۵ 20-400 ععآع۵ ۱۵۱0۵۵0۲ ۳۷۵۲0۵ ]0 
۴ ۹۱۱۱6۲۱۱9۵ ۱6 ووزاممه ع0 ۱۱۵۲6۵5۵0 دز عماج )1 ۱۵ ]0 بازکاعط آ۵عج 1۳6 .06166160 9۵ 0با0» 
6 5126 9۲۵۱7 16] ,1.6 10 1.5 ۲۵0۳۱ ۲۵۵۵ ۵/۳ ۱6 ۱۱۵۲۵69 (ظ ۵/۰ ]0 ۲۵۵۵5 ۱۲۵۵ ۵11 0۲ ۳۵0۱6۳۲] 
6 .600۳56۲ 660716 ۳۱۱۵۲۵0۵۵۵۵۲۵ 26 ]0 تومامطم۵ 6 6080 ۳۱6۲۵۵560 50۳۳۵165 ۰ 51۱66۲60 
طرم 0۲ ۲۵80 ۱6 وونعمع۱۱۵۲ ]۱۵ ۱06۵ ماامممود۵ ۳ 2۵0 ع۱ ]۵ ممقمیامبه وااتطا ص060 
۰ 5۱۳۲6۲6 616 ]0 5۸۲/۵66 6۱6 0۳ 0۳۳۵/۵۳ 060116 ]0 ۲۵66 000 ۷۵۵۱۵ 6 ۱۱۵۲۵۵56 ]۱۷۷۱۱ 


۰ نز م 1ص زمستمنااومملمط وولو رافمه مفقطام رصمتاقصتمآمن بامع-امو زه‌ااه۲۱۲۵۵۵۵ ۷۷۵۲0۵5 برع 1 


* نسخه‌ی نخست مقاله در تاریخ ٩۳/۳/۲۹‏ و نسخه‌ی پایانی آن در تاریخ ۹۶/۸/۱۸ به دفتر نشریه رسیده است. 


(۱)آنویسنده مسئول: دانشیار دانشکده مهندسی معدن و متالورژی- دانشگاه یزد. 
(۲) دانشجوی کارشناسی ارشد. مهندسی بافت. دانشکده علوم فنون نوین دانشگاه تهران. 


(۳)دانشجوی کارشناسی ارشد سرامیک- دانشگاه علم و صنعت ایران. 


۸ 


مقد مه 
قسمت اصلی بافت استخوانی بدن انسان را هیدروکسی 
آپاتیت با فرمول شیمیایی 0:0/۳04(,)013 تشکیل 
می‌دهد. به همین دلیل, استفاده از ایمپلنت‌های ساخته 
شده از هیدروکسی آپاتیت پیوند مستحکمی با بافت 
استخوان برقرار می کند. هیدروکسی آپاتیت علاوه بر 
کاربرد در ایمپلنت‌های اورتوپدی. به علت زیست 
سازگاری و ترکیب شیمیایی و بیولوژیکی مشابه با 
تافت او آن» :در ایشلنت‌های دندانی: رای فک او 
صورت, پوشش روی کاشتنی های بدن بخصوص 
ایمپلنت‌های فلری یا آلیاژی و بعضی داروها نیز کاربرد 
دارد[1-5]. علاوه بر این» این ترکیب می تواند برای 
جایگزینی بافت‌های استخوانی از دست رفته یا ترمیم 
آنه نیز استفاده شسود[6-8]. ترکیسب شیمیایی 
هیدروکسی آپاتیت دلیل اصلی مقاومت در برابر انحلال 
يا تحلیل رفتن آن در محیط‌های فیزیولوژیکی است. به 
طوری که ایمپلنت‌های هیدروکسی آپاتیتی پس از چند 
سال قرار گیری در بدن, تقریباً به همان صورت اولیه 
باقی می مانند[9-12]. نانوکریستالی بودن هیدروکسی 
آپاتیت در استخوان می تواند نقش مهمی در زیست 
فعالی آن داشته باشد. بر همین اساس سنتز نانوپودر- 
های هیدروکسی آپاتیت با سطح ویژه بالا مبنای 
کارهای تحقیقاتی قرار گرفته است[13-21]. در حقیقت 
سرامیک های ۸۵1116(۳۲۸ ۳۷۲0«۲) با اندازه ذرات 
نانومتری وظایف بیومتریالی خود را بهتر انجام داده و 
از استحکام بالاتری برخوردار خواهند بود. تا کنون 
روش‌های زیادی مثل رسوب دهی شیمیایی [15] 
؛واکنش هیدروترمال یا هیدرولیز [16] سنتز مکانو 
شیمیایی[17] اسپری درایینگ [18] آلیاژسازی مکانیکی 
[19]» رسوب دادن فراصوتی [20] و سل- ژل [21-22] 
برای تولید نانو پودر 11۸ مورد استفاده قرار گرفته 
است. سل -ژل یک فرآیند شیمیایی تر بوده که امکان 
ورود آلودگی به آن پایین است اما از عیوب آن می 
توان به حساسیت فرآیند. زمان بر بودن. عدم امکان 


تولید صنعتی و هزینه بالای آن اشاره نمود. در مقایسه 
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با سایر روش‌هاء پودر تولید شده با روش سل-ژل 

ریزتر و حتی در ابعاد نانو و با ساختار آمورف بوده که 

و 
در مقایسه با سایر ترکیبات کلسیم فسفات. حلالیت 

هیدروکسی آپاتیت بلورین و استوکیومتری 00/۳-۱/۱۷) 
در آب خالص بسیار کم است و در صورت حل شدن 
آن در آب. محلول قلیایی با 011-۷-4 ایجاد می نماید. 

در فرآیند سنتر هیدروکسی آپاتیت به روش سل-ژل, 
تأثیر پارامترهای زیادی بر روی کیفیت پودر سنتز شده 
از جمله نوع ترکیبات اولیه مورد استفاده به عنوان 

حامل های فسفر و کلسیم دما 011 سرعت همزدن 
محلول. نسبت 02/۳ در محلول اولیه (سل). نوع و 
مقکار شام وهای هی واعش گزها ومان ابیز خدم 
شرایط کلسیناسیون و پخت (دما. زمان و اتمسفر) مورد 
بررسی قرار گرفته است[21-28]. نسبت 02/۳ تاثیر 
زیادی بر ترکیب فازی و ریزساختار و در نتیجه 
خواص هیدروکسی آپاتیت بدست آمده به خصوص 
زیست سازگاری و زیست فعالی آن دارد. در یک کار 
تحقیقاتی سنتز هیدروکسی آپاتیت به روش رسوب 
دش مت اششفاده آوسراه ارلبته کرخاگ کاس 
هیدروفسفات کلسیم و هیدروفسفات آمونیم انجام 

گرفته؛ نتایج این تحقیق نشان داده است که برای نسبت 
شون 69/9 اتلازه کر بستالستا «۵رفاوش وبا 
اقت ات ان نت کل تشر اس تا« تا بش رس ند 
رسد[29]. در کار دیگری سنتز هیدروکسی آپاتیت با 
استفاده از فرآیند سل-ژل و مواد اولیه نیترات کلسیم با 

آب تبلور و تری اتیل فسفات 0:۳1:0(۳0) با نسبت 

مولی مختلف از 08/۳ انجام گرفته است[30] . مطابق 
نتایج بدست آمده فقط در نسبت ۱/۱۷ می توان به 
خلوص بالایی از هیدروکسی آپاتیت رسید. در یک 
مطالعه با استفاده از مواد اولیه مشابه با کار قبلی و 
روش سل-ژل, رابطه بین دماء 011 سرعت هم زدن و 
زمان پیر نمودن محلول (سل) از یک طرف و نسبت 
۴ حاصله در محصول هیدرولیز شده (ژل)از طرف 


نشریه مهندسی متالورژی و مواد 


حاصله با کنترل شرایط فوق می توان به فاز خالص 
هیدروکسی آپاتیت رسید. در غیر این صورت فازهای 
ناخالص مانند و(۳0)به0 ,0یتیهت ,600 و +0000 
در محصول ظاهر می شوند. با افزايش دمای محلول؛ 
نسبت 0۵/۳ در محصول به نسبت استوکیومتری خحود 
یعنی ۱/۱۷ نزدیک می شود و خلوص هیدروکسی 
آپاتیت افزایش می یابد. در یک فرآیند رسوب دهی 
ی )تفت لیامت با سای سرت 
مولی 02/۳ به مقادیر کمتر از ۱/۱۷ بی نظمی 
ساختاری هیدروکسی آپاتیت سنتز شده افزایش می 


۸۵ 


یابد. این امر به دلیل دور شدن از نسبت استوکیومتری 
می باشد که بر خواص بیوشیمیایی آن اثر گذار 
است[32]: هدف از آنرن تحقیی در مرعله اول؛ تولیتد 
نانو پودر هیدروکسی آپاتیت از طریق فرآیند سل-ژل و 
با استفاده از مواد اولیه اکسید فسفر و نیترات کلسیم در 
سه نسبت استوکیومتری مختلف از 8/۳) بوده و در 
مرحله بعدی, ارزیابی ریزساختار و خواص زیست 
سازگاری نمونه‌های تف‌جوشی شده جهت رسیدن به 
نسبت بهینه از 2/۳ به عنوان یک بیومتریال 
ی باشند: 


0010۵3( 410 


۳305 محلول ۰/۵ مولار 


با غلظلت های متفاوت از ۱/۱ الی ۵/0 


همگن سازی از طریق تلاطم مکانیکی و اولتراسونیکی 


تهیه محلول با نسبت های مختلف از 02/۳ : ۰۱/۵ ۱/۱ و ۱/۳۷ 


تبدیل محلول به ژل با نگهداری محلول های بدست آمده در یک محفظه ی بسته به مدت 4۸ ساعت 


خحشکی کردن ژل به مدت ۲۶ ساعت در دمای ۱۲۰ 


کلسیناسیون.ژل به مدت ۳ ساعت در دمای :6 7۰۰ جهت حذف مواد آلی 


پرس کردن با فشار 1۷1۳2 ۰/۱۵ و تهیه قرص هایی با شعاع ۱۰ میلیمتر 


پخت در دمای ۹ ۱۱۰۰ به مدت ۳ ساعت. 


غوطه‌وری نمونه ها زینتر شده در محلول شبیه سازی شده بدن به مدت ۲۱ روز جهت ارزیابی بيواکتیویته و 


زیست سازگاری 


شکل ۱ فلوچارت مربوط به سنتز هیدروکسی آپاتیت به روش سل- ژل 


۸۹ 


۵۵ 2۵ 
كت 


۷۲ 


0/۳۹7 


80 
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.شکل ۲ الگوی پراش اشعه ایکس («2۳1) پودرهای سنتز شده به روش سل-ژل و کلسینه شده 


در دمای 6 به مدت ۳ ساعت با نست های مولی مختلف از 02/۳ 


مواد و روش انجام آزمایش ها 
در این تحقیق, سنتز پودر هیدروکسی آپاتیت با نسبت- 
های مولی مختلف از 02/۳ به روش سل-ژل انجام 
گرفته است. مطابق فلوچارت در شکل (۱) پنتااکسید 
فسفر (>۳205,۷6۲0) و بتنرات کلسییم متبلسور 
(0۵00(,41:0,۷/۵۵1) به طور جداگانه در اتانول 
خالص حل شده و باروش های مکانیکی و 
اولتراسونیکی هر کدام به مدت ۱ ساعت همگن سازی 
قلاید ور مرتطله من رل :4/۵ شر و ها آفیسیه 
فسفر به آرامی و به صورت قطره‌ای به محلول با 
غلظت متفاوت ۵/۱ ۱۸۷ و ۱/۸ مولار از یترات 
کلسیم که به شدت در حال به هم خوردن بود اضافه 
رده و مرن به دس آ امه مک ۲۶ دق مرو 
تلاطم و همگن سازی قرار گرفت. از محلول نیترات 
کلسیم با غلظت های متفاوت به منظور بدست آوردن 
محصولی با نسبت های مولی متفاوت از 02/۳ معادل 
۵ (نمونه 1.5 ۱/۱ (نمونه 11.6 و ۱/۱۷ (نمونه 
7 استفاده: شلده است: برای تبدیل محلول به ژل: 
محلول شفاف به دست آمده در یک محفظه ی بسته به 
مدت ۶۸ ساعت در دمای اتاق نگهداری شده (عطعع) 
و رل به فست امه سار شتلت: ۲۶ ساغشت دور ماقم 
0 در خشک کن. رطوبت زدایی گردید. ژل 
تست آملهبه مت ۲ ناعت کن دمای. یب ۱۶۸ کاسبته 
شده تا مواد آلی و فرار آن خارج شوند. در مرحله‌ی 
بعده قرص هایی باشعاع ۱۰ میلیمتر با استفاده از 
دستگاه پرس با فشار ۷۳۵ ۰/۱۵ تهیه شده و به مدت 


۳ ساعت در دمای 0* ۱۱۰۰ مورد تف‌جوشی قرار 
کر یل 

پودر سنتز شده و نمونه های تف‌جوشی شده 
مورد آنالیز پراش اشعه ایکس «217 ,0-00 رشص) 
(401۷ در فاصله‌ی *۸۰> ۲۵ ۲۰۳ قرار گرفته تا 
تغییرات فازی بر حسب نسبت 08/۳ و بواسطه 
عملیات حرارتی مورد ارزیابی قرار گیرد. برای ارزیابی 
بیواکتیویته و زیست سازگاری. نمونه‌ی قرصی تف- 
جوشی شده به مدت ۲۱ روز در محیط شبیه ساز بدن 
(فنب 9010 صمتامابصنک) قرار گرفته و برای هر نمونه 
آنالیز «۵681 مشاهدات میکروسکوپی و آنالیز ۳۳ 
انجام حرفتقم 


نتایج و بحث 
سنتزو کلسیناسیون با نسبت های مختلف از 60/۳ 
شکل(۲) الگوی پراش اشعه ایکس پودرهای کلسینه 
شده از ژل‌های با نسبت مولی مختلف از 0۵/۳ را نشان 
می دهد. مطابق شکل فوق. برای هر سه نوع پودر 
کلسینه شده» فاز کریستالی غالب هیدروکسی آپاتیت 
بوده و بالاترین شدت قله پراش برای این فاز متعلق به 
تفر 6 می باکناه تور ون اف تسه 
2/۳6 فاز ۵-(عاقطمومطم صنتملوی-:۲) ۲0۳ 
بطور قوی تری ظاهر شده است. وجود همزمان دو فاز 
هیدروکسی آپاتیت و بتا تری کلسیم فسفات در پودر 
سنتز شده بیانگر تولید بیوسرامیک دو فازی (0۳ظ) 


(وماعطاموم۳ تام مفقتام1ظ) با خواص ویزه 
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می‌باشد. در حقیقت. هیدروکسی آپاتیت با پایداری 
بالاتر و بتا-تری کلسیم فسفات با قابلیت انحلال‌پذیری 
بالاتر باعث شده تا قابلیت استخوان‌سازی افزایش 
پایند[۸ شست قل‌ههای: سرا ی قترنتةه 115 دوز 
مقایسه با دو نسبت دیگر ضعیف تر بوده و می توان 
گفت که کریستالیزاسیون به خوبی انجام نگرفته است و 
این نمونه حاوی مقدار زیادی فاز آمورف است. دلیل 
این مشاهده میتواند مربوط به کاهش غلظت بون فعال 
کلسیم با تحرک پذیری بالا باشد. 
با محاسبه میزان بلوری شدن (,26) پودر همای 
کلسینه شده با استفاده از معادله لاندی(۲200) [23] 
(معادله ۱) نیز می توان بخوبی پایین تر بودن درجه 
کریستالیزاسیون نمونه 111.5 را مشاهده نمود. به طوری 
که مطابق جدول (۱) میزان فاز آمورف برای نمونه 
35 به ۸1٩‏ می رسد در حالی که برای نمونه های 
6بالی تیا از وی قاری شکیل فده ای 
فاز آمورف به ترتیب به ۳۹ و ۱؛ درصد می رسد. به 
همین دلیل حضور فازهای تری کلسیم فسفات برای 
اتکی تسه ان ۳ موی تافنت: 
ی 9 .: 


1300 


0) 

ق وانظه فر ی زوین ییا شکات فلت امه 

۶ تفرق یافته بین صفحات (۲۸)112 و (1۸)300 و 
ممجا شدت قله پراش مربوط به صفحه (۸)300 می 


ناشن 


جدول ۱ درجه بلوری پودرهای کلسینه شده در دمای ۱۰۰ به 
مدت ۳ ساعت با نست های مولی 2/۳/) مختلف 
نسبت 02/۳ 5 | ۲1.6 | 111.67 


درجه بلوری شدن ۰/۵۱ ۶۴ ۰/5۹ 


شکل(۳) تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی برای 
ترا ۱16 فان ی دهد شک گوس رام 
رسوبات سوزنی شکل از هیدروکسی آپاتیت را 


۸۷ 


مشاهده نمود. در این شکل ذرات نانو هیدروکسی 
آپاتیت در مقیاس ۰ الی ۰ نانومتر بخوبی دیده می - 
شوند. این ذرات با آگلومره شدن خوشه‌هایی از ذرات 


تانو. شکل گرفته‌اند. 


شکل ۳ تصویر میکروسکوپی پودر هیدروکسی 


آپاتیت در نمونه 111.6 


عملیات حرارتی 
شکل(4) الگوی پراش اشعه ایکس برای قرص های 
پرس شده با فشار ۰/۱۵۳۵ و تف‌جوشی شده در 
دمای ۱۱۰۰۹ به مدت ۲ ساعت با نسبت های مولی 
مختلف از 02/۳ را نشان می دهد. همانطور که از این 
شکل پیداست. با تف‌جوشی نمودن نمونه‌ها. شدت 
قله‌های پراش فازهای ,70۳-0 و (02:)۴04 کاهش 
يافته اما شدت قله‌های پراش فاز 10۳-8۵ در هر سه 
نمونه افزايش می یابد به طوری که کامپوزیتی از 
هیدروکسی آپاتیت و 10۳-8 شکل می گیرد. می‌توان 
نتیجه گرفت که در ضمن فرآیند پخت. فاز ,10۳-0 به 
102-8 تبدیل شده است [۲۶-۲۵]. فاز غالب در 
نمونه ۲11.5 بعد از پخت. 10۳-86 بوده در حالی که در 
حالت کلسیناسیون () 1۰۰۴) فاز غالب هیدروکسی 
آیاشت می‌باشد. این مشاهدات با نتایج بدست آمده در 
کارهای تحقیقاتی دیگر که پایداری فاز 10۳-8 در 
دسای پخت بالاتر از 6 ۸۰۰۳ را بررسی نمده‌اند 
مطابقت خوبی دارد[33-40]. 
با توجه به نتایج می‌توان گفت که با فشردگی 
پودر به صورت قرص و پخت در دمای بالاتر نسبت 


به دمای فرآیند کلسیناسیون فرآیند نفوذ تسریع يافته و 


۸/۸ 


شرایط ترمودینامیکی و سینتیکی لازم برای تبدیل فاز 
آمورف به فاز پایدار 10۳-8 فراهم می گردد. در اینن 
حین» فاز نیمه پایدار 10۳-0 به فاز پایدار 30۳-8 نیز 
تبدیل می‌شود. فاز اصلی در نمونه 111.67 بعد از پخت 
۸ بوده و شامل مقدار اندکی فاز 0-16۳ می‌باشد. از 
سوی دیگر با انجام فرآیند پخت در نمونه 111.5 
شدت قله‌های پراش فاز 11۸ کاهش پیدا کرده که می- 
تواند به دلیل تبدیل مقداری از فاز هیدروکسی آپاتیت 
فقیر از کلسیم(۵:0۵/۵0۵/16ظ 9ع2-061161)) به 8۵- 
۲ و 020 مطابق واکنش (۲) باشد: 


)۲( ۲20۵0( (۳۵) مو) 3عر ([۳۵,(6۵)0۵۲/ن 1 4 


وجود فاز 020 در الگوی پراش اشعه ایکس نیز 
می‌تواند به همین دلیل باشد. لازم به ذکر است که 
بش قاط کاساتیون رات ریق رامواکتتین 
فوق منفی می‌باشد. 

می توان اندازه کریستالیت‌ها در نمونه‌های 
هیدر و کسی آپاتیت را بر اساس رابطه شرر(50۳61167) 


تخمین زده و مقایسه کرد [۶۱]: 
)۳( <ٍ 0 
092 


۱ 


که در این رابطه 4 قطر کریستالیت (0 2 طول 


است. در این تحقیق از آند کبالت با طول موجی برابر 
با 0 ۰/۱۷۹ استفاده شده است. همچنین. زاویه پراش 
قله پراش اصلی هیدروکسی آپاتیت در همه حالات 
پرابر با ۱۸/۵۳ است. جدول(۲) پهنای قله پراش اصلی 
در نیمه ارتفاع (۷) و اندازه کریستالیت های بدست 
آمده () از پودرهای کلسینه شده و قرص های تف- 
جوشی شده را در نسبت های 2/۳ مختلف نشان می- 
دهد. 

همانطور که از جدول (۲) پیداست. برای هر سه 
نسبت مولی از 2/۳ ساختار نانومتری در نمونه‌های 


آرژباینکریتالین و فازی فیدر رک ی آبالیت نز 


کلسینه و تف‌جوشی شده حاکم می‌باشد. همچنین در 
هر سه نسبت مولی از 72/۳ پس از پخت در دمای 
۵ به مدت ۳ ساعت. قطر کریستالیت‌ها افزایش 
پیدا کرده است. دلیل اين افزایش مربوط به فرآیند رشد 
دانه و کاهش مرزها به دلیل تراکم ذرات و بالاتر بودن 
دمای تف‌جوشی نسبت به دمای کلسیناسیون می‌باشد. 
کمترین افزایش برای نمونه 111.5 می باشد که می 
تواند به دلیل تبدیل قسمتی از 11۸ به فاز 70۳-8 
باشد. البته کریستالیت‌های 11۸ تبدیل نشده موجود در 
سیستم با افزایش دما رشد خواهند کرد. جدول(۳) 
شدت قله پراش صفحات (211) در فاز هیدروکسی 
آپاتیت را نشان می‌دهد. همان طور که نشان داده شده 
است. با انجام فرآیند پخت. شدت قله‌های پراش اصلی 
فاز هیدروکسی آپاتیت برای دو نمونه 111.6 و 111.67 
افزايش يافته است؛ به طوری که برای نمونه 111.67 
شدت قله پراش تفرق يافته به بیش از دو برابر نسبت 
به حالت قبل از پخت افزایش يافته است. این نتیجه 
بیانگر کریستاله شدن فاز آمورف و همچنین رشد دانه- 
ها هیل زو کشین. آباتیته هی تاش در موه 1115 
فرآیند کاملاً متفاوت است و شدت قله‌های پراش 
هیدروکسی آپاتیت پس از پخت کاهش یافته و در 
مقابل» رشد چشمگیری از فاز 8-10۳ مشاهده می‌شود 
(پیشرفت واکنش ۲). دلیل این تفاوت مشاهده شده در 
نمونه 111.5 که در آن نسبت مولی 1.5 < 08/۳ می 
باشد. برابری نسبت مولی 08/۳ با نسبت مورد نیاز 
برای تری کلسیم فسفات (3/2 < 0۵/8) بوده و شرایط 
برای تشکیل این ترکیب نسبت به هیدروکسی آپاتیت 
که در آن 1/66 2 10/6 < 08/۳ است مساعدتر است. 
بسا افتزایشن شفیت کلسیع یه شور ۱۳۱ 
مورفولوژی ریزساختار نمونه‌های هیدروکسی آپاتیت 
تف‌جوشی شده درشت‌تر شده و اندازه دانه‌های 


کریستالی افزایش می‌یابد جدول(۲). 
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۸۹ 


جدول ۲ پهنای قله پراش اصلی در نیمه ارتفاع و اندازه کریستالیت‌های ۳1۸ در نمونه‌های پودر و 


قرص تف‌جوشی شده در نسبت‌های مولی مختلف از 02/۳ . 


‌ نمونه ] پهنای قلههای پراش (رادیان) ] اندازه کریستالیت ها () 
یودر کلسینه شده ۱ ۱۰۰" ۱ 

1۳115 
قرص تف‌جوشی شده ۳« .۱" 1۹ 
پودر کلسینه شده ۱۷ 1 

۳11۱6 
قرص نف جوشی شده ۰",۱..۳۰ ۸۲ 
پودر کلسینه شده ۰۱۱۰۰۳۶ 1۹ 

1۳1197 
قرص نف جوشی شده ۱۰«.۳۷,"* ۲ 


جدول ۳ مقایسه شدت قله پراش صفحات (211) در پودرهای کلسینه شده در دمای ۰۰۰۹6 به مدت ۳ ساعت و 


فرص های تف‌جوشی شده در دمای ۱۱۰۰۹6۲به مدت ۲ ساعت 


پودر کلسینه شده 


قرص تف‌جوشی شده 


(۵ 
8 


0 


۲ 
4+ ۵ ۰ 


۳115 


٩*27 


۲۱1.67 | 6 


امه ۷۵۵ ۳۳ 


۱۶۷۱ ۱۱۲۳ ۳۳ 


‌ [ 
ی ۱ 1 ۳1 
, ۰ ۳۹ 
عیوووده موزل[ ۲ 1 
0 

ِ 2/5 

3 ۱ ۳ ۲ 
20 30 40 0 70 80 


شکل ع الگوی پراش اشعه ایکس برای نمونه‌های قرصی با نسبت های مولی مختلف از 


۳ تف‌جوشی شده در دمای ۱۱۰۰۹6 به مدت ۲ ساعت. 


نتایج میکروسکوپی نیز تاییدکننده این موضوع 
بر ری که فظایق فک (۵) رپوس شا بسراق 
تموله تف‌حجرفی شلدم. ۲۱:6 فرشتافر از نبزنه ور1 
می‌باشد که می‌تواند به دلیل حضور بیشتر یون‌های 
تال کلم با یت رد با تایه کت راسی و 
فشردگی خوبی در تصاویر میکروسکوپی مشاهده می- 
شود و هیچگونه ترکی در زمینه بیومتریال هیدروکسی 


آپاتیت دیده نمی‌شود. مطابق آنچه از قبل گفته شد با 


آپاتیت کاهش یافته و در مقابل تشکیل چشمگیر فاز 
107-8 دیده می‌شود. در همین راستاء آنالیز ۲۳۶ 
برای نقاط ۸ و 8 بر روی تصوير میکروسکوپی(۵- 
الف) بخوبی همین موضوع را تایید می‌نماید. لازم به 
ذکر است که آنالیز ۳۶ برای نقاط ۸و 8 به ترتیب 
مطابقفت خوبی با ترکیب فاز آپاتیت و دانه‌های 


کریستالی هیدروکسی آپاتیت در نمونه تف‌جوشی شده 


دارد. شکل(۵- ب و ج) جدول(۲). 


رفتار زیست فعالی 
جهت ارزیابی خاصیت زیست فعالی. نمونه‌های تف- 
جوشی شده در محلول 89۳ برای مدت زمان متفاوت 
غوطه‌ور شده و سطح آنها از نظر مورفولوژی و ترکیب 
مورد مطالعه قرار گرفتند. نتایج نشان می‌دهد که با 
قرارگیری نمونه‌ها در محلول شبیه‌سازی شده بدن, 
لایه‌هایی از آپاتیت بیولوژیک به واسطه جایگزینی یون 


کربنات بجای فسفات. «(61) رد )یی (و )یقن 


(نواحی سفید رنگ و شبه کروی در شکل(1)) بر روی 
می‌گیرد که 


سطح نمونه‌های هیدروکسی آپاتیت " 


ارزیابی کریستالی و فازی هیدروکس یآپائیت ... 


نتیجه آن واکنش سریعتر و بهتر ماده بیومتریال در 
تماس با بافت طبیعی بدن می‌باشد. در این صورت. 
زیست فعالی و زیست سازگاری افزایش یافته و در 
صورت استفاده به عنوان ایمپلانت (1۳01206). دوره 
درمان کاهش يافته و التهاب کمتری ایجاد خواهد شد. 

وجود حفره‌ها در تصوير میکروسکوپی شکل 
(۸-الف) نشانه حل شدن هیدروکسی آپاتیت در یک 
قسمت از سطح و مناطق برجسته بیانگر شکل گیری 
رسوب آپاتیت بر روی سطح می‌باشد. ایجاد سطح 
حفره‌دار مطابق شکل(۸-ب) نشانه‌ای از نرخ بالاتر 


اتصاول تموته تست به وسرب: آباتیت است: 


ت 2.00 ومهه 4اعو 
7 14 10 ۱ 560 
۷۵۶ ۱ 07/05/1 :/۳/۵) 02۸0 


ِ 
شکل ۵: الف)ریزساختار 5171۷ از نمونه تف‌جوشی شده 111.5 ب و ج) آنالیز ۳122 برای نقاط ۸۵ و ظ 
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جدول ۶ آنالیز ترکیب عناصر در نقاط ۸ و ظ 


اسر 0 3 ۵ ۸ 
درصد وزنی 

9/۸۹ ۱ ۸ 
۱۱/۸۸ ۲۸/۶ | ۱۵/۸۶ | ۲ 8 


بر مبنای ۸۱۰۰ بدون در نظر گرفتن عنصر طلا | ۵۱/۹۰ | ۱۹/۶۳ | ۲۸/۱ 


8سبر مبنای ۸۱۰۰ بدون در نظر گرفتن عنصر طلا | 1۹/۷۷ | ۱۷/۲۲ | ۳۲/۶۵ 


0۲ 9 200 مه 56۱ 
۳ ۰ 360۲15001۷ 
4 ده ۷۲ ۱ 07106/1 #/9ان ما6 


شکل 1 تصاویر ۷ از نمونه‌های غوطه‌ور شده در محلول به مدت ۲۱ روز برای نمونه‌های الف: 5ب: 6ج: 1107+ 


نواحی سفید رنگ و شبه‌کروی نشان دهنده رسوبات آپاتیت بیولوژیک بر روی سطح نمونه‌های هیدروکسی آپاتیت می‌باشد. 


۳۷۸ ۳۷۸ ۳۷۸ ۳۷۸ 


۳۷4۵ 
۷ ۴۵۳۳۵9۵0 
تینوی 6« ونم ۰۰:0 
58۲ ۱0 نا ودفاد8 


شکل ۷ شماتیکی از نحوه شکل‌گیری آپاتیت بر روی سطح در محلول شبیه‌سازی شده بدن انسان [۶۳]. 


٩۹۱ 


۹۲ 


ت 


56 ۸ 2000 1 


۸۵۰ 1071 


نتیجه گیری 

فاز کریستالی غالب در هر سه نوع پودر کلسینه 
شده. هیدروکسی آپاتیت بوده و بالاترین شدت قله 
پراش برای این فاز متعلق به پودر با نسبت 
۹ < 2/۳ می‌باشد؛ در ضمن برای این نسبت. 
فاز 10-8 به طور قوی‌تری ظاهر می‌شود به 
طوری که وجود دو فاز هیدروکسی آپاتیت با 
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ویژه بخصوص قابلیت استخوان سازی ایجاد شود. 
اه کستالیت ها او اه رن اه رو 
مشاهدات میکروسکوپی در بزرگنمایی بالا اندازه- 
گیری شده و به خوبی ذرات نانو هیدروکسی 
آپاتیت در مقیاس ۱۰ الی ۰۰ نانومتر مشاهده شده 
و در بزرگنمایی پایین خوشه‌هایی از ذرات نانو 
مشاهده می‌شود. 

شدت قله پراش فاز 10۳-0 «(08:)۳۴04) با تف- 
ی تیه اه تاه نا تفت تاکن 
فاز 10۳-8 در هر سه نمونه افزایش می‌یابد 
بطوریکه برای نمونه با ۸/۳-۱/۵ فاز غالب - 
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۶ خواهد بود در حالیکه قبل از تف‌جوشی فاز 
غالب هیدروکسی آپاتیت خواهد بود. 

قطر کریستالیت‌ها در نمونه‌های تف‌جوشی شده 
نسبت به پودر کلسینه شده بالاتر بوده و با افزايش 
سیخ "نف ۱۶ :۱/۳ اقوایشی. انداوقر .وهای 
کریستالی محسوس‌تر بوده و مورفولوژی درشت- 
تری از ریزساختار مشاهده می‌شود. 

نتایج مطالعات ارزیابی زیست فعالی نشان می‌دهد 
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افزایش یافته به طوری که برای نمونه با نسبت 
۷ لایه‌هایی از رسوبات درشت و به هم 
پیوسته که حفره‌های ریز و درشت در بین آنها 
وجود دارد حاصل می‌شود. این نتیجه بیانگر زیست 
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